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Senyawa turunan benzokuinon 2-(5-bromopentil)-3,5,6-trimetil-1,4-
benzokuinon telah disintesis melalui reaksi oksidasi dan reaksi 
alkilasi. Reaksi oksidasi dari senyawa 2,3,5-trimetil-1,4-hidrokuinon 
menghasilkan senyawa 2,3,5-trimetil-1,4-benzokuinon. Reaksi 
alkilasi dengan asam bromoheksanoat menghasilkan senyawa 2-(5-
bromopentil)-3,5,6-trimetil-1,4-benzokuinon (TMBQ5). Produk 
TMBQ5 diperoleh dengan yield sebesar 32,59%. Sintesis dilakukan 
untuk memperoleh senyawa dengan lipofilisitas lebih tinggi 
dibandingkan timokuinon, sehingga dapat menembus membran lipid 
bilayer lebih baik. Senyawa hasil sintesis diuji koefisien partisinya 
dalam sistem oktanol-air dan dibandingkan dengan timokuinon.  
Senyawa TMBQ5 memiliki nilai log P 2,23 sedangkan timokuinon 
2,50. Senyawa TMBQ5 diprediksi memiliki kemampuan menembus 
membran lipid bilayer yang setara dengan timokuinon. 
 
 























benzoquinone and Determination of Partition Coefficients 






Synthesis of 2-(5-bromopentyl)-3,5,6-trimethyl-1,4-benzoquinone 
was carried out by oxidation and alkylation reaction. The oxidation 
reaction was performed by reacted 2,3,5-trimethyl-1,4-hydroquinone 
to get 2,3,5-trimethyl-1,4-benzoquinone. The alkylation reaction 
using bromohexanoic acid gave 2-(5-bromopenthyl)-3,5,6-trimethyl-
1,4-benzoquinone (TMBQ5). The yield of TMBQ5 was 32.59%. 
Synthesis was performed to obtain compounds with higher 
liphopilicity compared with thymoquinone, so it can pass through lipid 
bilayer membrane better. TMBQ5 was tested their partition coefficient 
in an octanol-water system and compared with thymoquinone. 
TMBQ5 gave log P 2.23 and tymoquinone is 2.50. By this result, 
TMBQ5 was predicted to have similar ability to pass through lipid 
bilayer membrane than thymoquinone. 
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1.1 Latar Belakang 
 Jinten hitam atau Nigella sativa L. dikenal sebagai tanaman 
herbal yang ditemukan di Eropa Selatan, Afrika Utara dan sebagian 
wilayah di Asia. Biji jinten hitam telah lama digunakan di wilayah 
Timur Tengah untuk pengobatan tradisional penyakit asma, 
hipertensi, maag, dan sakit kepala [1]. Komponen dalam biji jinten 
hitam yaitu timokuinon (27,8-57%), p-cymene (7,1-15,5%), carvacrol 
(5,8-11,6%), 4-terpineol (2-6,6%), t-anethole (0,25-2,3%) dan 
longifoline (1-8%) [2]. 
Timokuinon (2-isopropil-5-metil-1,4-benzokuinon) yang 
memiliki gugus utama benzokuinon adalah zat aktif utama pada 
ekstrak biji jinten hitam yang memiliki efek antioksidan, antikanker, 
antidiabetes dan anti inflamasi [3,4]. Aplikasi timokuinon sebagai obat 
dipengaruhi oleh sifat bioavailabilitasnya. Timokuinon memiliki daya 
absorpsi lambat dan kecepatan eliminasi tinggi. Berdasarkan 
penelitian Alkharfy (2014) diketahui nilai log P timokuinon sebesar 
2,55. Timokuinon kurang baik digunakan dalam formulasi obat karena 
sensitif terhadap temperatur dan cahaya [4,5]. 
Suatu obat harus memiliki bioavailabilitas yang baik sehingga 
dapat menembus membran sel dan berikatan dengan reseptor untuk 
menimbulkan efek biologis. Faktor yang mempengaruhi kemampuan 
larutnya obat antara lain ukuran dan stuktur kimia [6]. Penelitian 
Antonenko (2008), yaitu melakukan modifikasi struktur kimia 
senyawa kuinon untuk meningkatkan sifat lipofilisitas dengan 
memperpanjang rantai alkil. Hasilnya menunjukkan aktivitas 
menembus membran lipid bilayer yang lebih baik pada sel 
mitokondria [7]. 
Berdasarkan latar belakang tersebut, pada penelitian ini 
dilakukan sintesis senyawa 2-(5-bromopentil)-3,5,6-trimetil-1,4-
benzokuinon. Senyawa hasil sintesis diuji secara in vitro melalui 
penentuan koefisien partisi dalam sistem oktanol-air yang 
menggambarkan distribusi obat dalam tubuh. Nilai koefisien partisi 
(log P) menunjukkan kemampuan menembus membran sel dalam 




















baik dibandingkan timokuinon yakni memiliki kemampuan absorbsi 
lebih cepat sehingga menghasilkan efek biologis yang lebih maksimal. 
 
1.2 Perumusan Masalah 
1. Bagaimana sifat fisikokimia senyawa 2-(5-bromopentil)-3,5,6-
trimetil-1,4-benzokuinon hasil sintesis? 
2. Berapakah nilai koefisien partisi senyawa 2-(5-bromopentil)-
3,5,6-trimetil-1,4-benzokuinon dalam sistem oktanol-air? 
 
1.3 Batasan Masalah 
1. Starting material yang digunakan adalah 2,3,5-trimetil-1,4-
hidrokuinon. 
2. Alkilasi menggunakan asam bromoheksanoat. 
3. Penentuan koefisien partisi dalam sistem oktanol-air 
mengunakan metode Shake Flask (buffer fosfat pH 7,4) dengan 
partisi oktanol:air (3:7). 
 
1.4 Tujuan Penelitian 
1. Mengetahui sifat fisikokimia senyawa 2-(5-bromopentil)-3,5,6-
trimetil-1,4-benzokuinon hasil sintesis. 
2. Menentukan nilai koefisien partisi senyawa 2-(5-bromopentil)-
3,5,6-trimetil-1,4-benzokuinon dalam sistem oktanol-air. 
 
1.5 Manfaat Penelitian 
Penelitian ini diharapkan dapat memberi informasi desain obat 
baru berbasis benzokuinon yang diharapkan lebih efektif 
























2.1 Senyawa Turunan Benzokuinon 
Timokuinon atau 2-isopropil-5-metil-1,4-benzokuinon adalah 
senyawa aktif utama dalam minyak atsiri Nigella sattiva L. (jinten 
hitam) yang memiliki aktivitas biologis sebagai antiinflamasi, 
antioksidan dan antikanker [4]. Senyawa timokuinon memiliki 
struktur utama cincin benzokuinon, berbentuk padatan dan berwarna 
kekuningan dengan rumus molekul C10H12O2, berat molekul 164,20 
g/mol, titik didih 230-232 oC, dan titik leleh 45-47 oC [9]. Berikut 






Gambar 2.1 Struktur senyawa timokuinon 
 
Aplikasi timokuinon sebagai kandidat obat memiliki masalah 
dalam hal bioavailabilitas yaitu kelarutan dalam lemak rendah 
sehingga kemampuan absorpsi juga rendah. Bioavailabilitas dan 
kelarutan suatu obat dapat ditingkatkan dengan modifikasi struktur 
kimia [10]. Modifikasi struktur kimia lebih baik dibandingkan 
modifikasi secara fisik untuk menghindari masalah kehomogenan dan 
stabilitas. Modifikasi struktur kimia senyawa turunan benzokuinon 
dengan perpanjangan gugus alkil dilaporkan dapat meningkatkan 
lipofilisitas. Penambahan gugus halogen pada ujung rantai alkil 
bertujuan untuk mengatasi masalah kelarutan [11]. Salah satu contoh 
turunan senyawa benzokuinon yaitu mitokuinon dan 































Gambar 2.2 Stuktur senyawa turunan benzokuinon (a) mitokuinon 
(b) demetoksimitokuinon 
 
2.2 Reaksi Oksidasi 
Reaksi oksidasi adalah reaksi penambahan jumlah ikatan C-O 
atau pengurangan jumlah ikatan C-H [13]. Contoh reaksi oksidasi 
yang dilakukan dalam sintesis senyawa organik yaitu reaksi 
hidrokuinon dengan Na2Cr2O7 menghasilkan senyawa p-benzokuinon 
yang berwarna kuning dengan yield sebesar 76-81%. Reaksi oksidasi 








Gambar 2.3 Reaksi oksidasi hidrokuinon menjadi benzokuinon 
 
2.3 Reaksi Dekarboksilasi dan Alkilasi  
Reaksi dekarboksilasi adalah reaksi senyawa asam karboksilat 
memutus satu karbon menghasilkan CO2. Reaksi dekarboksilasi 




















Mekanisme reaksi dekarboksilasi senyawa asam karboksilat 








Gambar 2.4 Reaksi dekarboksilasi 
Gugus alkil adalah rantai alkana yang kehilangan satu atom 
hidrogen. Alkilasi adalah penambahkan gugus alkil ke dalam suatu 
senyawa. Pada senyawa aromatis, alkilasi terjadi dengan cara subtitusi 
salah satu atom hidrogen dengan gugus alkil dan berlangsung dengan 
adanya katalis. Contoh reaksi alkilasi yaitu alkilasi Friedel-Craft 
antara benzena dan tert-butil klorida dengan katalis AlCl3 yang 




































2.4 Koefisien Partisi dalam sistem oktanol-air 
Koefisien partisi (log P) adalah parameter distribusi obat di 
dalam tubuh yang menyatakan sifat fisik obat dan aktivitas biologinya. 
Suatu obat harus mempunyai sifat lipofilisitas yang baik sehingga 
mampu menembus membran lipid bilayer dalam sel, kecepatan 
absorpsi dan distribusinya juga baik [8,15]. Aturan Lipinski (rule of 
five) mengatur tentang pentingnya desain suatu obat. Lima syarat 
Lipinski yaitu mempunyai hidrogen donor kurang dari 5, mempunyai 
hidrogen akseptor kurang dari 10, berat molekul kurang dari 500, 
koefisien partisi (log P) kurang dari 5 [8]. 
Koefisien partisi (log P) dapat diukur dengan penentuan 
distribusi senyawa dalam sistem oktanol dan air. Nilai koefisien partisi 
mengacu pada perbandingan konsentrasi senyawa dalam fasa oktanol 
dan air yang ditentukan secara eksperimen dengan metode yang sering 
digunakan yaitu shake-flask. Pengukuran koefisien partisi biasa 
dilakukan pada pH 7,4 yang merupakan pH darah normal pada 
manusia. Koefisien partisi (log P) dapat dihitung dengan rumus pada 
persamaan 2.1 [16]. 
 
log 𝑃 = log
𝐶 𝑜𝑘𝑡𝑎𝑛𝑜𝑙
𝐶 𝑎𝑖𝑟
      (2.1) 
Keterangan : 
Log P  : Koefisien partisi 
C oktanol  : Konsentrasi senyawa dalam fasa oktanol 
C air   : Konsentrasi senyawa dalam fasa air 
 
2.5 Kromatografi Lapis Tipis (KLT) 
Kromatografi lapis tipis (KLT) adalah kromatografi padat-cair 
dengan fasa diam berupa lapisan tipis (silika alumina) dan fasa gerak 
berupa kombinasi pelarut (heksana, etil asetat, kloroform, aseton, 
metanol, dan air). Prinsip pemisahannya berdasarkan perbedaan 
polaritas senyawa. Hasil kromatografi lapis tipis berupa spot noda 
pada plat [17,18]. Parameter penentuan hasil kromatografi lapis tipis 
yaitu nilai Rf (Retardation factor). Nilai Rf merupakan perbandingan 
jarak tempuh senyawa terhadap jarak tempuh pelarut, dapat dituliskan 
seperti persamaan 2.2 [19].  
Rf = 
𝑗𝑎𝑟𝑎𝑘 𝑚𝑖𝑔𝑟𝑎𝑠𝑖 𝑠𝑒𝑛𝑦𝑎𝑤𝑎 
𝑗𝑎𝑟𝑎𝑘 𝑚𝑖𝑔𝑟𝑎𝑠𝑖 𝑝𝑒𝑙𝑎𝑟𝑢𝑡




















2.6 Kromatografi Kolom 
Kromatografi kolom adalah metode pemisahan yang prinsipnya 
berdasarkan kompetisi zat terlarut (sampel) dan fasa gerak (pelarut) 
dengan permukaan fasa diam (silika). Kromatografi kolom termasuk 
jenis kromatografi adsorpsi dimana kekuatan adsorpsinya tergantung 
gugus fungsional yang menentukan kepolaran. Adsorben yang umum 
digunakan yaitu: silika gel. Silika yang kontak dengan pelarut maka 
permukaannya akan ditutupi oleh lapisan pelarut  [20]. Fraksinasi pada 
kromatografi kolom dilakukan berdasarkan hasil uji KLT. Fraksi 
dengan pola noda yang sama digabungkan sehingga diperoleh fraksi 
yang memiliki sifat hampir sama. Visualisasi noda dilakukan dengan 
bantuan lampu UV [18]. 
 
2.7 Spektrofotometri UV-Vis 
Spektrofotometri UV-Vis adalah metode analisis berdasarkan 
interaksi materi dengan radiasi sinar UV-Vis pada panjang gelombang 
190-800 nm. Absorpsi radiasi elektromagnetik menyebabkan transisi 
elektronik dari High Occupied Molecular Orbital (HOMO) ke Lowest 
Unoccupied Molecular Orbital (LUMO). Tingkatan energi dan 
macam transisi elektronik ditunjukkan pada Gambar 2.6. Berikut 
tabel jenis transisi elektron pada suatu senyawa ditunjukkan pada 









































Tabel 2.1 Jenis transisi elektron pada senyawa 
Tingkat 
energi 
Jenis transisi Golongan senyawa 
   σ             σ* Alkana 
  σ             π* Karbonil 
  π              π* Alkena, karbonil 
  n             σ* Oksigen, halogen 
  n             π* Karbonil 
 
Pengukuran secara kuantitatif dengan menggunakan Hukum 
Lambert-Beer dimana nilai absorbansi linear dengan konsentrasi. 
Pengukuran secara kualitatif dilakukan dengan mengamati pergeseran 
panjang gelombang pada spektrum hubungan fungsi gelombang 
terhadap absorbansi. Pergeseran panjang gelombang ada 4 macam, 
yaitu: batokromik (pergeseran ke energi yang lebih rendah atau 
panjang gelombang yang lebih tinggi), hipsokromik (pergeseran ke 
energi yang lebih tinggi dan panjang gelombang yang lebih rendah), 
hiperkromik (penambahan intensitas), dan hipokromik (pengurangan 
intensitas) [21].  
 
2.8 Spektrofotometri Inframerah (FT-IR) 
Spektroskopi inframerah adalah metode analisis untuk 
identifikasi struktur senyawa berdasarkan interaksinya dengan radiasi 
inframerah pada daerah 10,000-100 cm-1. Senyawa yang menyerap 
radiasi inframerah akan mengalami gerakan vibrasi. Nilai vibrasi 
setiap ikatan berbeda karena menyerap radiasi inframerah pada 
panjang gelombang yang berbeda. Informasi absorpsi inframerah akan 
muncul sebagai spektra yang menunjukkan hubungan antara persen 
transmitansi (%T) dengan panjang gelombang (cm-1) [22]. Berikut 
tabel dari daerah serapan inframerah pada suatu gugus fungsi 
ditunjukkan pada Tabel 2.2 [21]. 
 



































 CH (sp3)  2900, 1450 dan 
1375  
sedang 
 CH (sp2) 3100, 1465  sedang 
 Aromatis  3150-3050 kuat 
C=C Aromatis 1600 dan 1475  sedang-lemah 
C=O Keton  1725-1705  kuat 
C-H 
longchain 
Alkana 715-725 sedang 
O-H Alkohol  3200-3650 kuat 
C-Br Alkil bromida 510-650 sedang 
 
2.9 Spektrometri NMR 
Spektrometri Nucleic Magnetic Resonance (NMR) adalah 
metode untuk menentukan struktur kimia suatu senyawa. Prinsipnya 
yaitu dalam pengaruh medan magnet sampel dapat mengabsorpsi 
radiasi elektromagnetik pada daerah frekuensi radio [22]. Data NMR 
umumnya dikombinasikan dengan data FTIR untuk menentukan 
struktur kimia senyawa yang belum diketahui. Proton dalam molekul 
memiliki nilai frekuensi resonansi berbeda-beda, hal ini karena 
pengaruh lingkungan sekelilingnya sehingga nilainya spesifik [21].  
Senyawa standar yang umum digunakan dalam pengukuran 
NMR yaitu TMS (tetramethylsilane) karena proton pada gugus 
metilnya sangat terlindungi. Pada kimia organik untuk analisa 
senyawa umumnya digunakan 1H-NMR dan 13C-NMR. Inti yang 
terlindungi oleh elektron menimbulkan efek perlindungan yang 
disebut pergeseran kimia (chemical shift) dengan satuan unit delta (δ) 
atau ppm (part per million).  Nilai pergeseran kimia 1H-NMR 
ditunjukkan pada Tabel 2.3 [21].  
 
Tabel 2.3  Pergeseran kimia 1H-NMR 
  
1H-NMR Pergeseran Kimia 
(ppm) 
R- CH3  0,7-1,3 





















1H-NMR Pergeseran Kimia 
(ppm) 











2.10 High Pressure Liquid Chromatography 
High Performance Liquid Chromatography (HPLC) adalah 
metode pemisahan dengan menggunakan tekanan tinggi. HPLC 
digunakan secara luas dalam ilmu forensik, farmasi, biokimia dan 
kimia organik. HPLC dapat memisahkan dan menentukan spesi 
golongan organik, anorganik dan biologi. HPLC terdiri dari beberapa 
komponen yaitu fasa gerak, pompa analitik, injektor, kolom dan 
detektor. HPLC memisahan berdasarkan perbedaan afinitas dari 
senyawa yang akan dipisahkan [17]. Hasil pemisahan dapat 
ditampilkan untuk dianalisis dan dibandingkan dengan kromatogram 
standart [21]. Kromatogram memuat data waktu retensi, intensitas 
tinggi puncak dan luas area suatu senyawa yang telah terpisahkan. 
Luas area dari puncak dapat digunakan untuk menentukan kadar dari 


























3.1 Tempat dan Waktu Penelitian 
Penelitian dilakukan di Laboratorium Kimia Organik, 
Laboratorium Instrumentasi dan Laboratorium Kimia Fisik Jurusan 
Kimia, Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam, Universitas 
Brawijaya mulai bulan Januari hingga Mei 2018. 
 
3.2 Alat dan Bahan 
3.2.1 Alat 
Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini yaitu neraca 
analitik Ohaus, seperangkat alat refluks, magnetic stirer, corong pisah, 
corong gelas, peralatan gelas, kertas saring, pipet ukur 10 mL, mikro 
pipet, rotary evaporator IKA RV 10 digital, seperangkat alat 
kromatografi lapis tipis, seperangkat alat kromatografi kolom, 
spektrofotometer FTIR Shimadzu 8400S, spektrofotometer UV-
Visible double beam Shimadzu 1600, spektrometer 1H-NMR dan 13C-
NMR Varian 400 dan 600, Orbital Shake Merk Edmund Buhler SM 25 
dan HPLC Shimadzu LC-20AD Prominence. 
 
3.2.2 Bahan 
Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini yaitu 2,3,5-
Trimetil-1,4-hidrokuinon Sigma Aldrich pro analysis, Timokuinon 
Sigma Aldrich pro analysis, KBrO3 Merck pro analysis, H2SO4 2,5 M, 
Dietil eter, Na2SO4 anhidrat Merck pro analysis, Kloroform, n-
Heksana, Asam Bromoheksanoat Sigma Aldrich pro analysis, 
AgNO3, Asetonitril Sigma Aldrich pro analysis, H2O, (NH4)2S2O8 
Sigma Aldrich pro analysis, NaH2PO4.H2O, Na2HPO4, 1-Oktanol 
Sigma Aldrich pro analysis, Metanol Sigma Aldrich pro analysis, 
aquades, Asam Asetat, sea sand dan silika gel. 
 
3.3 Tahapan Penelitian 
3.3.1 Tahap sintesis senyawa turunan benzokuinon 
1. Sintesis 2,3,5-Trimetil-1,4-benzokuinon (TMBQ) 





















3. Karakterisasi senyawa hasil sintesis 
4. Analisis data 
 
3.3.2 Tahap penentuan koefisien partisi dalam sistem oktanol-air 
1. Pembuatan buffer fosfat pH 7,4 
2. Penjenuhan buffer fosfat dan oktanol 
3. Penentuan koefisien partisi dalam sistem oktanol-air senyawa 
hasil sintesis dan timokuinon menggunakan HPLC. 
4. Analisis data 
 
3.4 Prosedur Penelitian 
3.4.1 Sintesis 2,3,5-trimetil-1,4-benzokuinon (TMBQ) 
Sintesis TMBQ dilakukan berdasarkan prosedur Antonenko 
dengan modifikasi [8]. TMHQ (18 mmol; 2,74 gram) direaksikan 
dengan KBrO3 (6 mmol; 1,00 gram), 18 mL H2O dan 0,9 mL H2SO4 
2,5 M sambil diaduk pada temperatur 40-50°C dan 40-45°C selama 60 
menit dan 90 menit. Kemudian campuran diekstraksi menggunakan 
dietil eter. Lapisan organik dipisahkan dan dikeringkan menggunakan 
Na2SO4 anhidrat kemudian pelarut diuapkan dengan rotary 
evaporator vakum pada temperatur 35°C dan kecepatan putaran 20 
rpm. Crude product yang dihasilkan dianalisis menggunakan 
kromatografi lapis tipis (KLT) dengan eluen n-heksana:kloroform 
(8:2). Kemudian dimurnikan dengan kromatografi kolom 
menggunakan silica gel dengan eluen n-heksana:kloroform (8:2). 
Karakterisasi dilakukan menggunakan spektrofotometer FTIR 
Shimadzu 8400S, spektrofotometer UV-Vis Shimadzu 1600, dan 
spektrometer 1H-NMR. 
  
3.4.2Sintesis 2-(5-Bromopentil)-3,5,6-trimetil-1,4-benzokuinon  
(TMBQ5) 
Sintesis TMBQ5 dilakukan berdasarkan prosedur Antonenko 
dengan modifikasi [8]. TMBQ (4 mmol; 0,60 gram) direaksikan 
dengan asam bromoheksanoat (4,2 mmol; 0,82 gram), AgNO3 (2 
mmol; 0,34 gram) dan campuran asetonitril:air sebanyak 14 mL 
dengan perbandingan (2:1) sambil diaduk hingga mencapai 
temperatur 90°C. Kemudian ditambahkan larutan yang dibuat dari 
(NH4)2S2O8 (4 mmol; 0,92 gram) dan 6 mL H2O. Ditambahkan tetes 




















temperatur 90-92˚C dan 90-95˚C selama 5 jam dan 6 jam. Hasil reaksi 
disaring dan diambil filtratnya. Filtrat diekstrak dengan dietil eter dan 
diambil lapisan organiknya.  Lapisan organik dikeringkan dengan 
Na2SO4 anhidrat. Pelarut diuapkan dengan rotary evaporator vakum 
pada temperatur 35°C dan kecepatan putaran 20 rpm. Crude product 
yang dihasilkan dianalisis menggunakan kromatografi lapis tipis 
(KLT) dengan eluen n-heksana:kloroform (8:2). Kemudian 
dimurnikan dengan kromatografi kolom menggunakan eluen n-
heksana:kloroform (8:2). Karakterisasi dilakukan menggunakan 
spektrofotometer FTIR Shimadzu 8400S, spektrofotometer UV-Vis 
Shimadzu 1600, dan spektrometer 1H-NMR . 
 
3.4.3 Karakterisasi produk hasil sintesis 
a. Karakterisasi menggunakan Kromatografi Lapis Tipis 
 Karakterisasi KLT dilakukan dengan mentotolkan produk 
hasil sintesis dan starting material pada plat silika yang telah siapkan. 
Bejana pengembang diisi dengan pelarut n-heksana:kloroform rasio 
(8:2). Plat silika dimasukkan dan dielusi hingga mencapai tanda batas. 
Plat diangkat dan spot noda yang terbentuk diamati di bawah sinar 
UV. 
 
b. Karakterisasi menggunakan spektrofotometer UV-Vis 
 Karakterisasi spektrofotometer UV-Vis diawali dengan 
melakukan baseline menggunakan pelarut metanol pada panjang 
gelombang 200-400 nm. Sampel yang telah diencerkan menggunakan 
metanol diukur absorbansi dan panjang gelombang maksimumnya. 
Hasil panjang gelombang maksimum didapatkan dari absorbansi yang 
memiliki nilai mendekati 1. Spesifikasi spektrofotometer UV-Vis 
yang digunakan yaitu:  
 Tipe alat : UV-1600 series 
 
c. Karakterisasi menggunakan spektrofotometer FTIR 
 Karakterisasi FTIR dimulai dengan membuat background 
menggunakan serbuk KBr atau NaCl windows. Jika sampel berupa 
padatan maka dicampur dengan serbuk KBr dan dibuat pellet. Jika 
sampel berupa cairan maka langsung diteteskan pada NaCl windows. 
Kemudian dimasukkan dalam ruang sampel. Identifikasi dilakukan 




















menghasilkan spektra puncak dengan intensitas tertentu pada bilangan 
gelombang 4000-400 cm-1. Spesifikasi spektrofotometer infra merah 
yang digunakan yaitu:  
Tipe alat   : Shimadzu 8400S  
Interferometer   : Tipe Michelson  
Sistem optik   : Sinar tunggal  
Sumber inframerah  : Keramik globular 
Medium sampel   : NaCl window dan KBr 
 
d. Karakterisasi menggunakan spektrometer 1H-NMR  
Karakterisasi spektrometer 1H-NMR dilakukan dengan 
melarutkan 0,2 mg sampel dalam NMR tube dengan 1 mL CDCl3. 
Sampel yang telah larut dimasukkan ke dalam instrumen NMR pada 
frekuensi 400 MHz lalu diukur nilai pergeseran kimianya. Analisis 
NMR dilakukan di Laboratorium Instrumentasi, Universitas 
Okayama, Japan. 
 
3.4.4 Penentuan koefisien partisi dalam sistem oktanol-air 
a. Pembuatan larutan buffer fosfat pH 7,4 
Larutan buffer fosfat pH 7,4 dapat dibuat dengan cara 
mencampur 69 mL NaH2PO4.H2O 0,1 M dicampur dengan 310 mL 
Na2HPO4.7H2O 0,1 M dan disesuaikan hingga pH larutan 7,4. 
 
b. Penjenuhan buffer fosfat dan oktanol 
Larutan buffer fosfat pH 7,4 dijenuhkan dengan oktanol. 
Penjenuhan dilakukan dengan mengambil 30 mL buffer fosfat pH 7,4 
dan dimasukkan dalam corong pisah. Kemudian ditambah tetes demi 
tetes oktanol, dikocok hingga jenuh (terbentuk 2 lapisan). Setelah itu 
kedua fasa dipisahkan dan fasa air ditampung. 
Oktanol dijenuhkan dengan buffer fosfat pH 7,4. Penjenuhan 
oktanol dengan buffer fosfat dilakukan dengan mengambil 30 mL 
oktanol dan dimasukkan dalam corong pisah. Kemudian ditambah 
tetes demi tetes buffer fosfat pH 7,4 dan dikocok hingga jenuh 
(terbentuk 2 lapisan). Setelah itu kedua fasa dipisahkan dan fasa 
organik ditampung.  
 Fasa oktanol dan fasa air yang telah dijenuhkan kemudian 




















oktanol dan fasa air. Fasa oktanol dan air yang telah dipisahkan 
kemudian didiamkan minimal selama 24 jam. 
 
c. Preparasi sampel 
Senyawa hasil sintesis dan timokuinon dilarutkan dalam 
oktanol yang telah dijenuhkan hingga mencapai konsentrasi 10 mM, 
kemudian ditambahkan fasa air yang telah dijenuhkan dengan 
perbandingan volume pada Tabel 3.1. Partisi a dan b dikocok dengan 
orbital shaker selama 1 jam pada temperatur kamar dengan kecepatan 
200 rpm. Kemudian dipisahkan fasa oktanol dan fasa airnya. 
Selanjutnya dilakukan pengukuran konsentrasi dengan menggunakan 
HPLC. 
 
Tabel 3.1 Komposisi senyawa pada penentuan koefisien partisi 
 
Partisi 








3 : 7 8,98 4,93 
 
d. Pengukuran koefisien partisi senyawa dengan HPLC 
Timokuinon dan senyawa turunan hasil sintesis dianalisis 
menggunakan instrumen HPLC. Analisis ini dilakukan dengan 
menginjeksikan 2 µL sampel pada istrumen HPLC dengan laju alir 
0,5mL/menit. Spesifikasi alat yang digunakan adalah sebagai berikut: 
Tipe alat  : Shimadzu LC-20AD Prominence 
Detektor  :UV Shimadzu SPDM20A pada λmaks  
masing-masing senyawa (timokuinon: 254 
nm dan TMBQ5: 273 nm) 
Fase diam :kolom C18, Shim-Pack CLC-ODS (5µm, 4,6 
mm x 250 mm)  
Fase gerak : 97% asetonitril:air (7:3) dan 3% asam asetat.  



















































































HASIL DAN PEMBAHASAN 
 
 
 Pada penelitian ini dilakukan sintesis senyawa 2-(5-
bromopentil)-3,5,6-trimetil-1,4-benzokuinon melalui tahapan reaksi 
oksidasi dan alkilasi yang ditunjukkan pada Gambar 4.1. Tahapan 
pertama yaitu 2,3,5-trimetil-1,4-hidrokuinon (TMHQ) dioksidasi 
menjadi 2,3,5-trimetil-1,4-benzokuinon (TMBQ). Tahapan kedua 
yaitu 2,3,5-trimetil-1,4-benzokuinon (TMBQ) dialkilasi dengan 
perpanjangan rantai karbon menggunakan asam bromoheksanoat 







Gambar 4.1 Tahapan sintesis senyawa 2-(5-bromopentil)-3,5,6-
trimetil-1,4-benzokuinon (TMBQ5) 
 
4.1 Sintesis 2,3,5-trimetil-1,4-benzokuinon (TMBQ) 
 Senyawa 2,3,5-trimetil-1,4-benzokuinon (TMBQ) disintesis 
melalui reaksi oksidasi 2,3,5-trimetil-1,4-hidrokuinon (TMHQ) 
dengan KBrO3, H2SO4 dan H2O menggunakan metode refluks pada 
temperatur 40-50°C dan 40-45°C selama 60 menit dan 90 menit. 
Reaksi ini bertujuan mengoksidasi gugus alkohol pada TMHQ 
menjadi gugus karbonil keton pada TMBQ yang ditunjukkan pada 


























Hasil reaksi diekstrak dengan dietil eter dan dipisahkan fasa 
organiknya. Fasa organik dikeringkan dengan Na2SO4 anhidrat dan 
dievaporasi menggunakan rotary evaporator dengan kecepatan 20 
rpm pada temperatur 35˚C untuk menguapkan pelarut dietil eter. 
Crude product dianalisis menggunakan KLT dengan fasa gerak n-
heksana:kloroform (8:2) dan dibandingkan kepolarannya dengan 
starting material TMHQ. Hasil KLT berupa noda diamati di bawah 
sinar UV dan dihitung nilai Rf (Retardation factor). Crude product 
dimurnikan dengan kromatografi kolom menggunakan silica gel 
dengan eluen n-heksana:kloroform (8:2) sehingga didapatkan produk 
oksidasi TMBQ. Senyawa TMBQ murni diuji sifat fisikokimia 
menggunakan KLT, spektrofotometer FTIR, spektrofotometer UV-
Vis dan spektrometer 1H-NMR. Tabulasi data sintesis TMBQ 
ditunjukkan dalam Tabel 4.1. 















1 40-50 60 2,74 1,70 62,89 
2 40-45 90 2,74 1,63 60,30 
 
Berdasarkan tabulasi data sintesis TMBQ pada Tabel 4.1 
variasi waktu reaksi 60 menit memiliki persen yield lebih banyak 
dibandingkan dengan waktu reaksi 90 menit. Hasil yang diperoleh 
pada entry 1 dan 2 berupa padatan berwarna kuning. Hal ini sesuai 
dengan penelitian yang dilakukan Antonenko (2008) bahwa hasil 
sintesis dari senyawa TMBQ berupa padatan [7]. Uji fisikokimia 
dengan KLT dapat menentukan sifat kepolaran senyawa berdasarkan 
nilai Rf yang diperoleh. Semakin besar nilai Rf maka semakin non 
polar senyawa tersebut, begitupun sebaliknya. Senyawa produk 
TMBQ memiliki nilai Rf yang lebih besar dibandingkan starting 
material TMHQ. Hal ini menunjukkan produk TMBQ memiliki sifat 
























Tabel 4.2 Nilai Rf produk TMBQ dan TMHQ 
Senyawa  Nilai Rf * 
TMHQ 0,15 
TMBQ 0,20 
*Pelarut n-heksana:kloroform (8:2) v/v 
 
  Uji fisikokimia dengan spektrofotometer UV-Vis senyawa 
produk TMBQ menggunakan pelarut metanol bertujuan untuk 
mengetahui panjang gelombang maksimum (λmaks). Hasilnya 
menunjukkan adanya pergeseran panjang gelombang yang lebih besar 
(bathochromic shift) pada senyawa TMBQ dibandingkan starting 
material TMHQ. Hal tersebut disebabkan adanya eksitasi elektron 
dari n→ π* dan π→ π*. Spektra UV-Vis produk TMBQ dibandingkan 








Gambar 4.3 Spektra UV-Vis produk TMBQ dan TMHQ  
 
Tabel 4.3 Panjang gelombang maksimum produk TMBQ dan 
TMHQ 
Senyawa λmaks (nm)* 
TMHQ 202,80 
TMBQ 255,40 
















































 Uji fisikokimia dengan spektrofotometer FT-IR bertujuan untuk 
mengetahui gugus fungsi pada produk sintesis. Hasilnya TMHQ dan 
TMBQ mempunyai serapan FT-IR yang berbeda. Perbedaan yang 
signifikan terdapat pada hilangnya serapan gugus (-OH) alkohol 
TMHQ pada bilangan gelombang 3316,17 cm-1 dan munculnya 
serapan gugus (C=O) karbonil keton TMBQ pada bilangan gelombang 
1647,80 cm-1. Perbedaan tersebut menunjukkan bahwa reaksi oksidasi 
TMHQ menjadi TMBQ berhasil dilakukan. Spektra FTIR produk 










Gambar 4.4 Spektra FT-IR produk TMBQ dan TMHQ  
 
Tabel 4.4 Interpretasi gugus fungsi produk TMBQ dan TMHQ 
  
 
No Bilangan Gelombang (cm-1) Gugus Fungsi 
TMHQ TMBQ 
1 3316,17 - O-H 
2 3021,08 2924,65 C-H sp2 stretch 
3 2928,50 2853,29 C-H sp3 stretch 
4 - 1647,80 C=O 
























 Uji fisikokimia dengan spektrometer 1H-NMR bertujuan untuk 
mendukung data FT-IR. Analisis dilakukan menggunakan pelarut 
CDCl3 dengan kekuatan medan magnet 400 MHz. Hasil karakterisasi 
1H-NMR pada senyawa TMBQ diperoleh 4 puncak hidrogen dengan 
nilai pergeseran kimia ditunjukkan pada Tabel 4.5. Keberhasilan 
reaksi oksidasi terbukti dengan adanya puncak hidrogen pada 
pergeseran kimia 6,56 ppm yang merupakan hidrogen yang terikat 
pada cincin kuinon dengan puncak doublet dan tiga puncak hidrogen 
pada pergeseran kimia 2,01-2,04 ppm yang merupakan hidrogen yang 
terikat pada metil dengan puncak singlet dan doublet. Adapun puncak 
hidrogen lain yaitu pada pergeseran kimia 0,88 ppm diindikasikan dari 
pelarut n-heksana, pada 1,21 ppm dari pelarut dietil eter, pada 7,26 
dari pelarut kloroform [23]. Spektra 1H-NMR produk TMBQ 







Gambar 4.5 Elusidasi struktur produk oksidasi TMBQ 
 




No δ  
(ppm) 
splitting H J 
(Hz) 
Tipe Hidrogen 
1 2,01 Singlet 3 - Ar-CH3 
2 2,03 Singlet 3 - Ar-CH3 
3 2,04 Doublet 3 1 Ar-CH3 































































4.2 Sintesis 2-(5-Bromopentil)-3,5,6-trimetil-1,4-benzokuinon 
(TMBQ5) 
Senyawa 2-(5-bromopentil)-3,5,6-trimetil-1,4-benzokuinon 
(TMBQ5) disintesis melalui reaksi dekarboksilasi dan alkilasi 
senyawa 2,3,5-trimetil-1,4-benzokuinon (TMBQ) menggunakan 
metode refluks. TMBQ direaksikan dengan asam bromoheksanoat, 
AgNO3, dan asetonitril:H2O (2:1) sampai temperatur 90°C. 
Penambahan AgNO3 menyebabkan terjadinya reaksi dekarboksilasi 
pada asam bromoheksanoat yang ditandai dengan lepasnya CO2. 
Reaksi dihentikan dan ditambahkan larutan (NH4)2S2O8 tetes demi 
tetes kemudian reaksi dilanjutkan pada temperatur 90-92˚C  dan 90-
95 ˚C selama 5 jam dan 6 jam. Reaksi ini menyebabkan perpanjangan 
alkil pada senyawa TMBQ yang ditunjukkan pada Gambar 4.7 




Gambar 4.7 Sintesis 2-(5-bromopentil)-3,5,6-trimetil-1,4-
benzokuinon (TMBQ5) 
 Hasil reaksi disaring dan diambil filtratnya. Filtrat diekstrak 
dengan dietil eter dan dipisahkan fasa organiknya. Fasa organik 
dikeringkan dengan Na2SO4 anhidrat dan dievaporasi menggunakan 
rotary evaporator dengan kecepatan 20 rpm pada temperatur 35˚C 
untuk menguapkan pelarut dietil eter. Crude product dianalisa 
menggunakan KLT dengan fasa gerak n-heksana:kloroform (8:2) dan 
dibandingkan kepolarannya dengan starting material TMBQ. Hasil 
KLT berupa noda diamati di bawah sinar UV dan dihitung nilai Rf 
(Retardation factor). Crude product dimurnikan dengan kromatografi 
kolom menggunakan silica gel dengan eluen n-heksana:kloroform 
(8:2) sehingga didapatkan produk alkilasi TMBQ5. Senyawa TMBQ5 
murni diuji sifat fisikokimia menggunakan KLT, spektrofotometer 
FTIR, spektrofotometer UV-Vis dan spektrometer 1H-NMR. Tabulasi 





































1 90-92 5 1,92 0,39 32,59 
2 90-95 6 1,13 n.d* n.d* 
*n.d = tidak dilakukan pemurnian produk 
 
Berdasarkan data sintesis TMBQ5 pada Tabel 4.6 waktu reaksi 
mempengaruhi hasil reaksi. Variasi waktu reaksi 5 jam menghasilkan 
crude product yang lebih banyak dibandingkan dengan waktu reaksi 
6 jam. Crude product yang diperoleh pada entry 1 dan 2 berupa cairan 
berwarna kuning. Pada entry kedua tidak dilakukan pemurnian lebih 
lanjut karena crude product yang dihasilkan jumlahnya lebih sedikit. 
Produk TMBQ5 berupa padatan berwarna kuning. Uji fisikokimia 
dengan KLT yang ditunjukkan pada Tabel 4.7 diperoleh nilai Rf  
produk TMBQ5 lebih besar dibandingkan starting material TMBQ. 
Hal ini menunjukkan bahwa produk TMBQ5 memiliki sifat yang lebih 
non polar. 
 
Tabel 4.7 Nilai Rf produk TMBQ5 dan TMBQ 
Senyawa  Nilai Rf * 
TMBQ 0,20 
TMBQ5 0,27 
         *Pelarut n-heksana:kloroform (8:2) v/v 
 
 Uji fisikokimia dengan spektrofotometer UV-Vis senyawa 
produk TMBQ5 menggunakan pelarut metanol bertujuan untuk 
mengetahui panjang gelombang maksimum (λmaks). Berdasarkan 
spektra UV-Vis produk TMBQ5 dibandingkan TMBQ pada Gambar 
4.8 menunjukkan adanya pergeseran panjang gelombang yang lebih 
besar (bathochromic shift) pada senyawa TMBQ5 dibandingkan 
starting material TMBQ yang disebabkan oleh penambahan gugus 




































gelombang sejumlah 12-18 nm [7,24]. Hal ini mengindikasikan bahwa 










Gambar 4.8 Spektra UV-Vis produk TMBQ5 dan TMBQ  
Tabel 4.8 Panjang gelombang maksimum produk TMBQ5 dan 
TMBQ 
Senyawa λmaks (nm)* 
TMBQ 255,40 
TMBQ5 272,40 
              * Pelarut metanol 
 
Uji fisikokimia dengan spektrofotometer FT-IR bertujuan untuk 
mengetahui gugus fungsi pada produk sintesis. Hasilnya ditunjukkan 
pada Gambar 4.9, TMBQ dan TMBQ5 mempunyai serapan FT-IR 
yang berbeda. Perbedaan yang signifikan pada spektra TMBQ5 yaitu 
munculnya serapan gugus (C-Br) pada bilangan gelombang 648,80 
cm-1 dan serapan gugus (C-H longchain) pada bilangan gelombang 
722,09 cm-1. Perbedaan tersebut membuktikan bahwa reaksi alkilasi 
TMBQ menjadi TMBQ5 berhasil dilakukan. Interpretasi gugus fungsi 











































Gambar 4.9 Spektra FT-IR produk TMBQ5 dan TMBQ 
  
Tabel 4.9 Interpretasi gugus fungsi produk TMBQ5 dan TMBQ 
 
Uji fisikokimia dengan spektrometer 1H-NMR bertujuan untuk 
mendukung data FT-IR. Analisis dilakukan menggunakan pelarut 
CDCl3 dengan kekuatan medan magnet 400 MHz. Hasil karakterisasi 
1H-NMR pada senyawa TMBQ5 diperoleh 6 puncak hidrogen dengan 
nilai pergeseran kimia yang ditunjukkan pada Tabel 4.10. 
Keberhasilan reaksi alkilasi terbukti dengan hilangnya puncak 
hidrogen pada pergeseran kimia 6,56 ppm dan munculnya puncak 
hidrogen pada pergeseran kimia 1,4-1,9 ppm yang merupakan alkana. 
Adapun puncak hidrogen lain yaitu pada pergeseran kimia 0,88 ppm 
diindikasikan dari pelarut n-heksana, pada 1,21 ppm dari pelarut dietil 
eter, pada 7,26 dari pelarut kloroform dan pada 1,56 dari pelarut H20 
No Bilangan Gelombang (cm-1) Gugus Fungsi 
TMBQ TMBQ5 
1 2924,65 2922,72 C-H sp2 
2 2853,29 2853,29 C-H sp3 
3 1647,86 1645,93 C=O 
4 - 722,09 C-H longchain 
































Gambar 4.10 Elusidasi struktur produk alkilasi TMBQ5 
 









No δ  
(ppm) 
splitting H J  
(Hz) 
Tipe Hidrogen 
1 1,48 Multiplet 4 4,5;5,2 R-CH2-R 
2 1,89 Quintet 2 4,5 R-CH2-R 
3 2,01 Singlet 6 - Ar-CH3 
4 2,03 Singlet 3 - Ar-CH3 
5 2,48 Triplet 2 5,2 Ar-CH2-R 































































4.3 Penentuan koefisien partisi dalam sistem oktanol-air 
 Penentuan koefisien partisi dalam sistem oktanol-air senyawa 
hasil sintesis dan timokuinon dilakukan dengan metode shake-flask 
menggunakan pelarut oktanol dan buffer fosfat. Kondisi pengujian 
yaitu pada temperatur 37 °C dan pH 7,4 yang merupakan temperatur 
dan pH darah normal pada tubuh manusia [16]. Tahapan penentuan 
koefisien partisi yaitu pembuatan buffer fosfat pH 7,4, penjenuhan 
buffer fosfat dan oktanol, preparasi sampel hingga konsentrasi 10 mM, 
shaker selama 1 jam pada suhu ruang dengan kecepatan 200 rpm dan 
analisis masing-masing fasa menggunakan instrumen HPLC (High 
Performance Liquid Chromatography). 
 Penentuan koefisien partisi dalam sistem oktanol-air bertujuan 
untuk menentukan distribusi senyawa pada pelarut oktanol dan air 
sehingga dapat diketahui sifat lipofilisitas dari senyawa tersebut yang 
dinyatakan dengan nilai koefisien partisi (log P) [16]. Pada HPLC 
dapat diketahui waktu retensi dan luas area dari suatu senyawa. Luas 
area sebanding dengan besarnya konsentrasi senyawa sehingga dapat 
diketahui distribusi senyawa pada masing-masing fasa [24]. 
 
4.3.1 Penentuan koefisien partisi senyawa timokuinon 
Senyawa timokuinon diukur partisinya dalam fasa oktanol dan 
air dengan detektor pada panjang gelombang 254 dan 270 nm. Secara 
teoritis berdasarkan penelitian Alkharfy (2014) diketahui nilai log P 
timokuinon sebesar 2,55 pada panjang gelombang 254 nm [5]. 
Berdasarkan hasil pengukuran menggunakan spektrofotometer UV-
Vis dengan pelarut oktanol diketahui panjang gelombang timokuinon 
sebesar 270 nm. Table 4.11 menunjukkan nilai log P dari senyawa 
timokuinon pada panjang gelombang yang berbeda.  
Pada panjang gelombang 254 nm diperoleh puncak yang 
diindikasikan senyawa timokuinon pada waktu retensi 6,828 menit 
untuk fasa oktanol dan pada 6,941 menit untuk fasa air yang 
ditunjukkan pada Gambar 4.12. Pada panjang gelombang 270 nm 
diperoleh puncak yang diindikasikan senyawa timokuinon pada waktu 
retensi 6,988 menit untuk fasa oktanol dan pada 7,164 menit untuk 









































timokuinon dalam fasa oktanol


















timokuinon dalam fasa oktanol
timokuinon dalam fasa air







log P  
(in vitro) 
log P 
 (in silico)* 
254 a 3 7 2,22 2,50 
270 b 3 7 2,50 2,50 
 *hyperchem 
 a = panjang gelombang referensi (Alkharfy,2014) 
 b = panjang gelombang percobaan 
 
 Berdasarkan data Tabel 4.11 nilai log P yang paling sesuai 
dengan teoritis dan mendekati hasil secara in silico yaitu pengukuran 
pada panjang gelombang 270 nm. Hal ini karena sesuai dengan hasil 














Gambar 4.12 Kromatogram senyawa timokuinon dalam fasa oktanol 









































timokuinon dalam fasa oktanol



















timokuinon dalam fasa oktanol













Gambar 4.13 Kromatogram senyawa timokuinon dalam fasa oktanol 
dan fasa air  pada panjang gelombang 270 nm 
 
4.3.2 Penentuan koefisien partisi senyawa TMBQ5 
Senyawa 2-(5-bromopentil)-3,5,6-trimetil-1,4-benzokuinon 
(TMBQ5) diukur partisinya dalam fasa oktanol dan air dengan 
panjang gelombang 273 nm menggunakan instrumen HPLC. Panjang 
gelombang 273 nm berdasarkan hasil pengukuran menggunakan 
spektrofotometer UV-Vis dengan pelarut oktanol.  Tabel 4.12 
menunjukkan nilai log P dari senyawa TMBQ5 dengan puncak yang 
diindikasikan senyawa TMBQ5 muncul pada waktu retensi 10,319 
menit untuk fasa oktanol dan pada 10,439 menit untuk fasa air yang 
ditunjukkan pada Gambar 4.15. 
 








 (in vitro) 
log P 
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TMBQ5 dalam fasa oktanol

















TMBQ5 dalam fasa oktanol



















Gambar 4.14 Kromatogram senyawa TMBQ5 dalam fasa oktanol 
dan fasa air  pada panjang gelombang 273 nm 
 
Berdasarkan data Tabel 4.12 nilai log P TMBQ5 memiliki 
perbedaan yang cukup signifikan pada pengukuran in vitro dan in 
silico. Nilai log P secara in silico diperoleh dengan pendekatan 
komputasi menggunakan software HyperChem yang dilakukan pada 
kondisi optimum. Sedangkan nilai log P secara in vitro diperoleh 
secara eksperimen. Perbedaan kondisi inilah yang menyebabkan nilai 
log P berbeda. Faktor yang mempengaruhi penentuan nilai log P 
antara lain: perbedaan kondisi sistem kolom, temperatur dan pH [24]. 
Nilai log P TMBQ5 sebesar 2,23 apabila dibandingkan dengan 
timokuinon (2,50) maka hanya terpaut kecil (0,3). Sehingga TMBQ5 
memiliki lipofilitas yang hampir sama dengan timokuinon. Nilai log 
P TMBQ5 memenuhi aturan Lipinski rule of five (RO5) yaitu nilai 
koefisien partisinya kurang dari 5 [8]. Secara teoritis penambahan alkil 
dapat meningkatkan sifat lipofilisitas dari suatu senyawa [25]. 
Berdasarkan penelitian sebelumnya modifikasi penambahan alkil 
pada senyawa kuinon dapat meningkatkan aktivitas antioksidan dari 




















bilayer dengan baik [7,12]. Berdasarkan hasil analisis pengujian log P 
diatas, produk TMBQ5 dimungkinkan memiliki kemampuan 





















































































































Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, dapat 
disimpulkan bahwa: 
1. Senyawa 2-(5-bromopentil)-3,5,6-trimetil-1,4-benzokuinon 
(TMBQ5) disintesis dengan reaksi oksidasi dan bromoalkilasi. 
Hasil sintesis berwujud padatan berwarna kuning dengan yield 
32,59%. Karaterisasi menggunakan spektrofotometer FTIR, 
spektrofotometer UV-Vis dan spektrometer 1H-NMR 
menunjukkan terbentuknya senyawa 2-(5-bromopentil)-3,5,6-
trimetil-1,4-benzokuinon. Analisis dengan UV-Vis menunjukkan 
nilai panjang gelombang 272nm, adanya puncak C-Br pada 
bilangan gelombang 648,80cm-1 (FT-IR) dan munculnya puncak 
dengan splitting triplet pada pergeseran kimia 3,41 ppm yang 
merupakan hidrogen terikat pada karbon yang berikatan dengan Br 
(R-CH2-Br) (1H-NMR). 
2. Berdasarkan hasil penentuan koefisien partisi dalam sistem 
oktanol-air senyawa 2-(5-bromopentil)-3,5,6-trimetil-1,4-
benzokuinon (TMBQ5) memiliki nilai log P = 2,23 yang terpaut 
kecil dengan senyawa timokuinon (log P = 2.50).  
 
5.2 Saran 
Perlu dilakukan penentuan koefisien partisi dalam sistem 
oktanol-air pada beberapa variasi sistem partisi agar diperoleh nilai 
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Lampiran A: Perhitungan 
 
A.1 Sintesis 2,3,5-Trimetil-1,4-benzokuinon (TMBQ) 
A.1.1 Perhitungan massa TMHQ 
BM TMHQ = 152,19 g/mol 
Mol TMHQ = 18𝑚𝑚𝑜𝑙 𝑥 
1 𝑚𝑜𝑙
1000 𝑚𝑚𝑜𝑙 
 = 0,018 mol 
Massa TMHQ = mol x BM  
= 0,018 mol × 152,19 g/mol = 2,74 g 
A.1.2 Perhitungan massa KBrO3  
BM KBrO3 = 167 g/mol 
Mol KBrO3 = 6 𝑚𝑚𝑜𝑙 𝑥 
1 𝑚𝑜𝑙
1000 𝑚𝑚𝑜𝑙 
 = 0,006 mol 
Massa KBrO3 = mol x BM 
= 0,006 mol × 167 g/mol = 1,00 g 
 
A.2 Sintesis 2-(5-Bromopentil)-3,5,6-trimetil-1,4-benzokuinon  
(TMBQ5) 
A.2.1 Perhitungan massa TMBQ 
BM TMBQ = 150,18 g/mol 
Mol TMBQ = 4 𝑚𝑚𝑜𝑙 𝑥 
1 𝑚𝑜𝑙
1000 𝑚𝑚𝑜𝑙 
 = 0,004 mol 
Massa TMBQ = mol x BM  
= 0,004 mol × 150,18 g/mol = 0,60 g 
A.2.2 Perhitungan massa C6H11O2Br 
BM C6H11O2Br   = 195,06 g/mol 
Mol C6H11O2Br  = 4,2 𝑚𝑚𝑜𝑙 𝑥 
1 𝑚𝑜𝑙
1000 𝑚𝑚𝑜𝑙 
 = 0,0042 mol  
Massa C6H11O2Br  = mol x BM 
 = 0,0042 mol × 195,06 g/mol = 0,82 g 
A.2.3 Perhitungan massa AgNO3 
BM AgNO3  = 169,87 g/mol 
Mol AgNO3  = 2 𝑚𝑚𝑜𝑙 𝑥 
1 𝑚𝑜𝑙
1000 𝑚𝑚𝑜𝑙 
 = 0,002 mol  
Massa AgNO3  = mol x BM  





















A.2.4 Perhitungan massa (NH4)2S2O8 
BM (NH4)2S2O8  = 228,20 g/mol 
Mol (NH4)2S2O8 = 4 𝑚𝑚𝑜𝑙 𝑥 
1 𝑚𝑜𝑙
1000 𝑚𝑚𝑜𝑙 
 = 0,004 mol  
Massa (NH4)2S2O8  = mol x BM  
  = 0,004 mol × 228,20 g/mol = 0,92 g 
 
A.3 Penentuan koefisien partisi 
A.3.1 Perhitungan Massa NaH2PO4.H2O 0.1 M 
BM NaH2PO4 .H2O = 138 g/mol  
Mol NaH2PO4 .H2O = M x V  
= 0,1 mol/L x 0,1 L = 0,01 mol  
Massa NaH2PO4 .H2O = mol x BM  
= 0,01 mol x 138 g/mol = 1,38 g  
A.3.2 Perhitungan Massa Na2HPO4.7 H2O 0.1 M  
BM Na2HPO4 .H2O  = 268 g/mol  
Mol Na2HPO4 .H2O  = M x V  
= 0,1 mol/L x 0,1 L = 0,01 mol  
Massa Na2HPO4 .H2O = mol x BM  
= 0,01 mol x 268 g/mol = 2,68 g 
 
A.4 Perhitungan Massa penentuan koefisien partisi dalam sistem 
Oktanol-Air 
A.4.1 Massa Timokuinon dalam 3mL 1-Oktanol 
BM C10H12O2  = 164,2 g/mol  





















Massa  = 4,93 mg 
A.4.2  Massa TMBQ5 dalam 3mL 1-Oktanol 
BM C14H19O2Br  = 299,21 g/mol 








































Massa                = 8,98  mg 
  
A.5 Perhitungan yield produk 
A.5.1 Perhitungan yield (%) produk TMBQ P.1 
Massa produk = 1,70g 
% Yield   = mol produk    x 100%  
     mol  teoritis 
   = 1.70 g / 150,18 g/mol  x 100% 
      0,018 mol 
   = 0,01132 mol      x  100% 
      0,018mol 
   = 62,89 % 
A.5.2 Perhitungan yield (%) produk TMBQ P.2 
Massa produk = 1,63g 
% Yield   = mol produk    x 100%  
     mol  teoritis 
   = 1.63 g / 150,18 g/mol x 100% 
      0,018 mol 
   = 0,01085 mol      x  100% 
      0,018mol 
   = 60,30 % 
A.5.3 Perhitungan yield (%) produk TMBQ5 P.1 
Massa produk = 0,39g 
% Yield   = mol produk    x 100%  
     mol  teoritis 
   =  0,39 g / 299,21g/mol x 100% 
      0,004mol 
   =  0,00130 mol      x  100% 
     0,004 mol 
   = 32,59 % 
  
A.6 Perhitungan Nilai Koefisien Partisi (LogP7,4) 
A.6.1 Koefisien Partisi (LogP7,4) Timokuinon dalam oktanol/air 
(3:7)  




















LogP = log 
𝐴𝑜/𝑉𝑜
𝐴𝑎/𝑉𝑎
 = log 
66320376V/3𝑚𝐿 
921757V/7 𝑚𝐿 
 = 2,22 
oktanol:air (3:7), λmaks = 270 nm 
LogP = log 
𝐴𝑜/𝑉𝑜
𝐴𝑎/𝑉𝑎
 = log 
26612732V/3𝑚𝐿 
194722V/7 𝑚𝐿 
 = 2,50 
A.6.2 Koefisien Partisi (LogP7,4) TMBQ5 dalam oktanol/air (3:7) 
oktanol:air (3:7), λmaks = 273 nm 
Log P = log 
𝐴𝑜/𝑉𝑜
𝐴𝑎/𝑉𝑎
 = log 
20450533V/3 𝑚𝐿 
282465V/7 𝑚𝐿 















































Lampiran B : Mekanisme Reaksi 









































B.2 Sintesis 2-(5-Bromopentil)-3,5,6-trimetil-1,4-benzokuinon 
(TMBQ5) 
 
B.2.1 Reaksi dekarboksilasi Asam bromoheksanoat 
 




































Lampiran C : Skema Kerja 

























Karakterisasi dengan KLT, UV-Vis, FTIR dan NMR 
Penentuan koefisien partisi dalam sistem oktanol-air 
senyawa hasil sintesis dibandingkan dengan timokuinon 
Karakterisasi dengan KLT, UV-Vis, FTIR dan NMR 
Analisa data 











































- Dimasukkan dalam labu alas bulat 
- Distirer dan dipanaskan pada temperatur 
40-50°C dan 40-45°C selama 60 menit 
dan 90 menit 
- Hasil reaksi didinginkan pada temperatur 
ruang dan disaring 
- Diekstrak dengan dietil eter 
- Lapisan organik dan lapisan air 
dipisahkan 
- Dikeringkan dengan Na2SO4 anhidrat 
- Dievaporasi vakum (35 °C; 20 rpm) 
- Dikarakterisasi KLT dengan eluen n-
heksana:kloroform (8:2) 
- Dikolom dengan eluen n-heksana:kloroform (8:2) 











M 0,9 mL 
Fasa 













































- Dikeringkan dengan Na2SO4 anhidrat 
- Dievaporasi vakum (35 °C; 20 rpm) 
- Dikarakterisasi KLT dengan eluen n-heksana: kloroform 
(8:2) 
- Dikolom dengan eluen n-heksana: kloroform (8:2) 
- Dikarakterisasi dengan KLT, UV-Vis, FTIR dan 1H-NMR 
 
 
- Diektrak dengan dietil eter 
- Lapisan organik dan air dipisahkan 
 
- Dimasukkan dalam labu alas bulat 
- Distirer dan dipanaskan hingga temperatur 90ºC 
- Ditambahkan tetes demi tetes (NH4)2S2O8 4 mmol (0,92 
g) dalam 6 mL H2O 
- Distirer dan dipanaskan pada temperatur 90˚C - 92˚C  
dan 90-95 ˚C selama 5 jam dan 6 jam 
- Didinginkan pada temperatur ruang dan disaring 
Asam 
Bromoheksanoat 4,2 


































C.4 Diagram alir penentuan koefisien partisi dalam sistem 
oktanol-air  























- Dimasukkan 30 mL dalam corong pisah 
- Ditambahkan tetes demi tetes oktanol 
- Dikocok hingga terbentuk 2 lapisan 
- Dipisahkan kedua fasa 
Larutan Buffer Fosfat pH 7,4 
Fasa Air Fasa Organik 
Hasil 
- Ditampung 
- Dimasukkan 30 mL dalam corong pisah 
- Ditambahkan tetes demi tetes Buffer Fosfat pH 7,4 
- Dikocok hingga terbentuk 2 lapisan 
- Dipisahkan kedua fasa 
Larutan Oktanol 





















- Dilarutkan dalam oktanol yang sudah dijenuhkan hingga 
mencapai konsentrasi 10 mM 
- Ditambahkan fasa air yang telah dijenuhkan dengan 
perbandingan n-oktanol dan air (3:7) 
- Dikocok dengan orbital shaker selama 1 jam pada temaperatur 
kamar dengan kecepatan 200 rpm 
- Dipisahkan fasa oktanol dan air 
- Dilakukan pengukuran dengan menggunakan HPLC 
- Dihitung koefisien partisi (logP) 
Senyawa Hasil Sintesis 
Log P 
























Didiamkan selama 24 jam 
- Dimasukkan dalam corong pisah 
- Dikocok hingga terbentuk 2 lapisan 
- Dipisahkan kedua fasa 
Fasa Oktanol 
yang Sudah Jenuh 
Fasa Air yang 
Sudah Jenuh 
Fasa Oktanol  Fasa Air 
Hasil Hasil 




















Lampiran D : Dokumentasi 






     
  












    
 













































D.2.5 Pemurnian K.Kolom  D.2.6 Produk TMBQ5 
 
SM 
CP 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
